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(54) Title: PROCESS FOR APPLYING SUBSTANCES TO FIBRE MATERIALS AND TEXTILE SUBSTRATES 

(54)Bezeichnung: VERFAHREN ZUM AUFBRINGEN VON SUBSTANZEN AUF FASERMATERIALIEN UND TEXTI- 
LE SUBSTRATE 

(57) Abstract 

In a process for applying substances to fibre materials and textile substrates from a fluid phase, in which a supercritical 
fluid or a liquefied gas or gas mixture is used as the fluid, the substances are dissolved in the liquid or supercritical fluid and, by 
altering the process parameters, are applied to the fibre material or the textile substrate and/or introduced into the fibre material 
or textile substrate. Materials are used which modify the processing and/or utilisation properties of the fibre materials or textile 
substrates. 

(57) Zusammenfassnng 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Aufbringen von Substanzen auf Fasermaterialien und textile Substrate aus flui- 
der Phase, bei dem als Fluid ein tlberkritisches Fluid bzw. ein verflilssigtes Gas oder Gasgemisch verwendet wird, die Substanzen 
in dem fWssigen bzw. fiberkritischen Fluid gelSst werden und dun* VerSnderung der Verfahrensparameter auf das Fasermaterial 
bzw, das textile Substrat aufgebracht werden und/oder in das Fasermaterial bzw. in das textile Substrat eingebracht werden, wo- 
bei Wirkstoffe verwendet werden, die die Verarbeitungs- und/oder die Gebrauchseigenschaften der Fasermaterialien bzw. der 
textilen Substrate modifizieren. 
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Verfahren zum Aufbrinoen von S ubstanzen — auf — Faser- 
materialien und t extile Substrate 

Die Erf indung betrifft ein Verfahren zum Aufbringen von 
Substanzen auf Fasermaterialien und textile Substrate 
aus fluider Phase, bei dem als Fluid ein iiberkritisches 
Fluid oder ein verfliissigtes Gas oder eine verflussigte 
Gasmischung verwendet wird. Dieses Aufbringen wird im 
folgenden als imprSgnieren bzw. ImprSgnierung bezeich- 
net. Es werden dabei Substanzen verwendet, die die Ver- 
arbeitungs- und/oder die Gebrauchseigenschaften der 
Fasermaterialien bzw. der textilen Substrate modifi- 
zieren. Solche Substanzen werden im folgenden als "Wirk- 
stoffe" bezeichnet. 

Anwendung iiberkritischer Fluide in dem Sinne, dafi Chemi- 
kalien (Wirkstoffe) auf ein Substrat aufgebracht werden, 
sind nur wenig bekannt. Hierbei handelt es sich urn das 
Aufbringen von Dispersionsfarbstoffen auf Synthesefasern 
(DE-A-39 06 724) oder von Wirkstoffen auf Thermoplaste 
(US-A-4 598 006). 



ren aufzuzexgen, das xmc texfc ile Substrate 

^Xrr^ -d — ng unter 
^ r: SSSST nuide bzw. verrliissigter 
VeIS T«» i*pregniert und daait den Faser- 
Ga ! 6 " %T textUen Substraten Oder Garnen eine ge- 

rr^ - — * - /oder der verar - 

beitung verleiht. 

Hi eS er Aufgabe dienen die Msrtaale des 
Zur Losung dieser Autyaw 
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(Fluid) fur den auf das Fasermatenal bzw. 
STSTLS S-bstrat aufzubringenden wirfcstoff . Aus 
auf das textxie wirks tof£ unter Varr- 

diesem Tragermediu* lUt sich Tefflperstur) auf 
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gebracht wird, und daJ3 durch variation der Zusamroer- 
setzung des Fluids die Wirkstoffe in bzw. an den zu 
behandelnden Fasermaterialien bzw. textilen Substrain 
abgelagert werden und ihnen damit die gewiinschten Eigeri- 
schaften verleihen. 

Nach dem erfindungsgemaSen Verfahren konnen a lie tex- 
tilen Materialien verschiedenster Konstitution effektiv 
mit Wirkstoffen versehen werden. Ein besonderer Vorteil 
dieser Verfahrensweise liegt darin, dafl.eine gewunschte 
Endeigenschaft dem Textil, z.B. einer bereits konfek- 
tionierten Ware, '* just-in-time " verliehen werden kann. 

Aus der Auswahl erreichbarer Effekte sind einige bei- 
spielhaft angefiihrt. So konnen kunstliche Duft- und 
Aromastoffe auf textilem Material aufgebracht werden 
(z.B. Duf tnoten auf Seidenblumen) . Es wird durch die 
erfindungsgemaBen Vorgehensweise an den textilen Mate- 
rialien eine DepOtwirkung fur den Wirkstoff vermittelt, 
so daB uber einen langen Seitraum hinweg z.B. Duft- 
stoffe von dem Textilgut (z.B. Schals, Taschentiicher) 
abgegeben werden konnen. 

Andere Moglichkeiten, den Komfort von Bekleidungstex- 
tilien zu erhohen, liegen in der MSglichkeit etwa in- 
sektenabweisende Mittel in das Fasermaterial einzu- 
bringen, was besonders fur Freizeitbekleidung inte- 
ressant ist. Analog lassen sich UV-Absorber am. Textil 
verankern. Dadurch etwa kann an Miitzen, Httten oder son- 
stiger Freizeitkleidung ein gewisser Sonnenschutz fur 
den Benutzer als auch fur das Fasermaterial eingearbei- 
tet werden. Ein solcher lichtschtitzender Effekt kann 
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simultan mit einer Farbung durchgefahrt werden. Hieroe, 
bewirkt der Busatz eines hydrophobe* Lichtschutzmttezs 

auBerdem, daB in « einer ^"^I 
sten gleichen verfahrensbedingnngen em txeferer Faro 

ton an der Ware erzielt wird. 

Daruberhinans lessen sioh etwa Bakterizide und Fun- 
gizide etc. auroringen, was ftir den Einsatz » meoi- 
zin ischen Bereichen (Kliniken) genutzt werden kanr., 
derart etwa, daB verbandsmaterial n.a. sterUisierenc 
Oder mit den HeilungsprozeB fordernden Wirkstofren be- 
laden werden. Khnliches gilt ebenso fur das Aufbrxngen 
etwa antibakterieller Wirkstoffe auf Wischtucher una 
Vliese etc. In solchen Fallen toMt die schon bei aer 
Parfumierung angesprochene Depotwirkung zum Tragen. I» 
technischen Textilsektor Um» analog etwa Antxfoulmg- 
»ittel mit Langzeitwirkung am bzw. im Textil verankert 
werden. 

Als Vorteil des erfindungsgemaBen Verfahrens ist anzu- 
fuhren, daB die Wirkstoffe, z.B. Spinnpr.parationen 
Schlichten bzw. Avivageu, in besonders gleichinaBige- 
Verteilung auf Fasermaterialien bzw. die textilen Sub- 
strate aufgebracht werden kann, wodurch sich besonaere 
Verarbeitungsvorteile ergeben. 

Als weitere Vorteile sind anzusehen: 

- daB bei dem erfindungsgemaBen Verfahren kein 

Abwasser anfallt, e ^ 

- daB bei Verwendung von C<> 2 als Fluid das Fluaa 
toxikologisch und okologisch vollig unbedenklich 

ist, . 

- daB Fluid und behandeltes Substrat nach Beendigung 
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des Impragniervorgangs auf einfache Weise und 
vollstMndig voneinander zu trennen sind, 
daJ3 das behandelte Substrat aus dem 
erfindungsgemaflen ProzeB gebrauchsf ertig erhalten 
wird, daJS z.B. keine Trocknung erforderlich ist, 
daJ3 nach dem vorliegenden Verfahren sehr kurze 
Behandlungszeiten resultieren, 

daJ3 das Fluid regeneriert und in einem Kreisprdze.3 
zurtickgewonnen und wieder eingesetzt warden kann, 
daB tiberschtissig eingesetzte Wirkstoffe auf 
einfache Weise zurtickgewonnen werden. 

Ein ftir die Durchftihrung des Verfahrens geeignetes 
Apparate system ist schematisch in der einzigen Fig, 
dargestellt . 

In der schematischea Darstellung ist ein textiles Sub- 
strat 1 auf einer FarbehUlse 2 in einera Autoklav 3 an- 
geordnet, in dem sich ein tiberkritisches Fluid befin- 
det. Der Autoklav 3 weist an seiner Wandung eine Hei- 
zung 4 auf. Im unteren Teil des Behalters ist unterhalb 
des textilen Substrats 1 ein RUhrwerk 5 angeordnet. 
Kohlendioxid aus einem Vorratstank 6 gelangt tiber eine 
Leitung 12, ein Absperrventil 7, einen Filter 8, einen 
Kompressor 9, ein Riickschlagventil 10 in den Autoklaven 
3. An der Leitung 12 ist ein Manometer 14 mit einem 
Druckbereich bis 600 bar angeschlossen. Die Leitung 12 
und der ManometeranschluS sind an eine Eintritts leitung 
16 des Autoklaven 3 angeschlossen. Die Austritts leitung 
18 aus dem Autoklaven 3 ftihrt tiber eine Berstscheibe 20 
und ein Expansionsventil 22 in ein Expansionsgef aJ3 24. 
Ein typischer Betriebsdruck im Autoklaven 3 betrSgt ca. 
300 « 10 s Pa (300 bar). Der Autoklav 3 ist ftir einen 
maximalen Druck von 500 - 10 5 Pa (500 bar) ausgelegt. 
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Im folgenden werden einige Ausfiihrungsbeispiele 
erlautert : 

Impragnieren von Polyester (PES) mit Duftstoffen: 

5,29 g PES-Echtheitsgewebe werden auf die Farbehiilse im 
Autoklaven gewickelt und der Autoklav mit 1,8 g 3-PhenyI- 
propylacetat (Fa. Hiils) versehen. Es wird mit C0 2 bei 
50 °C befiillt, anschlieBend unter Riihren auf 120 °C und 
245 • 10 5 Pa (245 bar) eine Stunde behandelt.- Nach dem 
Expandieren wird das PES-Gewebe kurz mit Ethanol ge- 
sptilt. Das Gewebe entfaltet im verschlossenen GefaB 
weiterhin den Duft des Riechstof fes (s. a. Differen- 
tialthermo-Analyse) . 

Impragnieren von Seide: 

2,8 g Maulbeerseide, geeignet zur Erstellung von kiinst- 
lichen Blumen wird .analog zu obigem Beispiel imprag- 
niert, aber nicht mit Ethanol abgewaschen. Das erhalte- 
ne Gewebe duftet intensiv nach Phenylpropylacetat. 

Impragnieren von Polypropylen (PP) -Gewebe: 

PP-Gewebe wird im Autoklaven mit Butylhydroxyanisol 
(BHA) r einem Alterungsschutz, bei 100 °C und 250 • 10 5 
Pa (250 bar) C0 2 behandelt und anschlieBend auBerlich 
mit Ethanol abgespiilt. Chromatographische Analyse an 
Extrakten derartig behandelter Materialien zeigt die 
Anwesenheit von BHA an. 
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Impragnierendes Farben von Polyester (PES)-Gewebe: 

2 g Gewebestreifen aus PES werden mit Dispersionsfarb- 
stoff und 0,5 % Lichtschutzmittel UV-Absorber Eusolex 
(Fa. Merck) in den Autoklaven gegeben und 1 Min. bei 
300 • 10 5 Pa (300 bar) bei 120 °C behandelt, wobei an- 
schlie!3end der C0 2 -Druck in Schritten von 5 • 10 Pa 
(5 bar) abgelassen wird. Die behandelten Proben zei'gen 
neben einer hoheren Farbtiefe eine urn etwa 0,5 Einhei- 
ten verbesserte Echtheit im Xenonlichttest im Vergleich 
zu Farbungen ohne den Zusatz des hydrophoben Schutz- 
mittels. Das erhaltene gefarbte Gewebe zeichnet sich 
nach visueller Abmusterung durch einen tieferen Farbton 
aus, als ein ohne UV-Absorber behandeltes Material. 

Impragnieren von Garnen mit Schlichtesubstanz: 

4 g Baumwollgarn werden mit Silikonol, geeignet als 
textiles Schlichtemittel, in den Autoklaven gegeben und 

5 Min. bei 250 • 10 5 Pa (250 bar) C0 2 -Druck und 80 °C 
behandelt. Nach Entspannen des Gasdrucks vie im vorigen 
Beispiel und Entnahme des behandelten Gams weist es 
eine gleichmaBige Auf lagerung des Silikonwirkstoff s auf 
und zeigt in Reibungsversuchen gegentiber dem unbehandel- 
ten Material ausgezeichnete Gleiteigenschaften. 



WO 93/14259 



rv_ 1 / cryj/uuuzu 



- 8 - 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zum Aufbringen von Substanzen auf Faser- 
inaterialien und textile Substrate aus fluider 
Phase, bei dem als Fluid ein uberkritisches Fluid 
bzw. ein verf lussigtes Gas oder Gasgemisch verwen- 
det wird, die Substanzen in dem fliissigen bzw. 
iiberkritischen Fluid gelost werden und durch Ver- 
anderung der Verf ahrensparameter auf das Faser- 
material bzw. das textile Substrat aufgebracht 
werden und/oder in das Fasermaterial bzw. in das 
textile Substrat eingebracht werden, wobei Wirk- 
stoffe verwendet werden, die die Verarbeitungs- 
und/oder die Gebrauchseigenschaften der Faser- 
materialien bzw. der textilen Substrate modifi- 
zieren. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
daB als Fluid Kohlendioxid eingesetzt wird. 

3. verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, daS dem Fluid Moderatoren zugesetzt 
werden. 

4. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, dafi die zu behandeinden 
textilen Materialien bereits konfektibniert sind. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB die zu behandeinden 
textilen Materialien kiinstliche Blumen, oder 
Vliesmaterial darstellen. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 5, da- 
durch gekennzeichnet, daB die einzusetzenden 
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Wirkstoffe aus den Klassen der Lichtschutzmittel, 
Weichmachungsmittel , Hydrophobierungsmittel , 

Schlichten, Avivagen, PrMparationen, Flammschutz- 
'mittel, pharmazeutischen Wirkstoffen, Antistatika, 
Anti-Schadlingsraittel, Bakterizide oder Bakterio- 
statika, Parfiime, Klebstoffe, Geschmacks- und 
Riechstoffe u. dgl. sind. 

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, da- 
durch gekennzeichnet, daB mehrere Wirkstoffe 
gleichzeitig auf die Fasermaterialien bzw. auf die 
textilen Substrate aufgebracht werden. 

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 7, da- 
durch gekennzeichnet, daB simultan mit Farbstoffen 
auch Wirkstoffe auf die Fasermaterialien bzw. 
textilen Substrate aufgebracht werden. 

9. verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, da- 
durch gekennzeichnet, daB durch Zusatz einer hydro- 
phoben Komponente zu einem dispersionsf arbstoff- 
haltigen, iiberkritischen Farbebad ein farbver- 
tiefender Effekt an der so behandelten Ware er-. 
zielt wird (Carrieref fekt) . 

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, da- 
durch . gekennzeichnet, daB der Druck, bzw. das 
Volumen bzw. die Temperatur wShrend bzw. am Ende 
der Behandlung variiert wird. 

11. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 10, da- 
durch gekennzeichnet, daB die textilen Substrate 
einer Behandlungsdauer von ca. 1 bis 5 Min. 
ausgesetzt werden, und daB ' anschlieBend der 
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Gasdruck entspannt wird. 

12 Verfahren nach Ansprucn 11, dadurch gekennzeich- 
nefc, daJ3 die Behandlung in einem Temperaturberexch 
zwischen ca. 50 °C bis 120 »C erfolgt. 

13 Verfahren nach Anspruch 11 oder 12, daduxch ge- 
kennzeichnet, dafl das Aufbringen der Substanzen 
unter einem Fluiddruck zvischen 245 * 10 Pa (245 
bar) nnd 300 • 10 5 Pa (300 bar) "erfolgt. 
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